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(fj) Plattchenfdrmige Substrate 

Die Anmeldung betrifft deagglomerierte und gut disper- 
gierbare plattchenfdrmige Substrate mit hohem Weich- 
heitsgrad, die durch einen Gehalt von 0,5*20 Gew.-Qto sphari- 
schen Teiichen mit im Vergteich zum plattchenformigen 
Substrat kleinam Durchmesser gekennzeichnet sind, sowie 
etn Verfahren zu deren Herstetlung und deren Verwendung. 
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Beschreibung 

Die Erfindung betrifft deagglomerierte und gut di- 
spergierbare plattchenformige Substrate mit hohem 
Weichheitsgrad. 5 

Plattchenformige Substrate, d. h. Materialien mit ei- 
ner im Vergleich zu Lange und Breite relativ geringen 
Dicke, werden im vielen Bereichen der Technik einge- 
setzt. So werden z. B. plattchenformige Mineralien, wie 
z. B. Glimmer oder Talk, in feinteiliger Form als Fuller io 
fur Kunststoffe eingesetzt. Plattchenformige Pigmente, 
wie z. B. mit Metalloxiden beschichtete Glimmerplatt- 
chen oder plattchenfdrmiges Eisenoxid. finden sowohl 
zur Pigmentierung von z. B. Lacken, Farben, Kunststof- 
fen und dergleichen als auch in kosmetischen Zuberei- 15 
tungen Verwendung. 

Ein grundsatzliches Problem ist die starke Neigung 
von solchen plattchenformigen Substraten zur Bildung 
von Agglomerates in denen die Substrate stapelformig 
aufeinander liegen und aufgrund von starker Adhasion 20 
nur schwer wieder zu separieren sind. Dies ist um so 
schwerwiegender als bei der Einarbeitung von platt- 
chenformigen Substraten in Zubereitungen wegen der 
leichten Zerstorbarkeit der dunnem Substrate keine ho- 
hen Scherkrafte ausgeubt werden durfen. 25 

Zur Verhinderung von Agglomeration, die sich so- 
wohl durch eine ungleichrriaBige Pigmentierung der Zu- 
bereitungen als auch bei Kosmetika durch ein unange- 
nehmes Hautfeeling bemerkbar macht, wurden bisher 
insbesondere chemische Beschichtungen der Oberfla- 30 
che solcher Substrate vorgeschlagen. Dies kann jedoch 
insbesondere bei plattchenformigen Farbglanzpigmen- 
ten zu einer unerwtinschten Beeintrachtigung der opti- 
schen Eigenschaften fuhren. In vielen Fallen fuhren je- 
doch auch solche Methoden nicht zum Erfolg, so daB 35 
solche Substrate nur in Form von Suspensionen, nicht 
jedoch in trockener Form angeboten werden konnen. 

Es bestand deshalb nach wie vor die Aufgabe, die 
Agglomeratbildung von in trockener Form gehandhab- 
ten plattchenformigen Substraten zu verhindern und 40 
gut dispergierbare Substrate mit ggf. angenehmem 
Hautfeeling bereitzustellen. 

Es wurde nun uberraschenderweise gefunden, daQ 
diese Aufgabe dadurch gelost werden kann, daB das 
plattchenformige Substrat in dispergierter Form mit 45 
weitgehend spharischen Teilchen vermischt wird, wo- 
durch nach dem Trocknen der Suspension ein deagglo- 
meriertes weiches Substratpulver erhalten wird. 

Gegenstand der Erfindung sind daher deagglomerier- 
te und gut dispergierbare plattchenformige Substrate 50 
mit hohem Weichheitsgrad, gekennzeichnet durch einen 
Gehalt von mindestens 0,5 Gew.% spharischer Teilchen 
mit im Vergleich zum plattchenformigen Substrat klei- 
nem Durchmesser. 

Gegenstand der Erfindung ist auch ein Verfahren zur 55 
Herstellung von deagglomerierten und gut dispergier- 
baren plattchenformigen Substraten mit hoher Weich- 
heit, das dadurch gekennzeichnet ist, daB man eine Sus- 
pension eines plattchenformigen Substrats mit einer 
Suspension spharischer Teilchen mit im Vergleich zum 60 
plattchenformigen Substrat kleinem Durchmesser ver- 
mischt und daraus das Substrat durch abfiltrieren und 
trocknen gewinnt. 

Weiterhin ist Gegenstand der Erfindung die Verwen- 
dung solcher Substrate in technischen oder kosmeti- 65 
schen Formulierungen. 

Offenbar wird durch die Zumischung der spharischen 
Teilchen verhindert, daB die plattchenformigen Substra- 
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te sich in nennenswertem Umfang aufeinander legen 
und damit eine starke Adhasion ausiiben konnen. Wie 
elektronenmikroskopische Aufnahmen zeigen, lagern 
sich die spharischen Teilchen an der Oberflache des 
plattchenformigen Substrats an und ermoglichen daher 
wie eine Art Kugellager die leichte Verschiebbarkeit 
der Substratplattchen gegeneinander. 

Um in diesem Sinne optimal wirken zu konnen, soil- 
ten die spharischen Teilchen einen im Vergleich zum 
plattchenformigen Substrat kleinen Durchmesser auf- 
weisen. Da insbesondere plattchenformige Substrate 
mit einem grdBten Durchmesser von etwa 1 —500 u.m in 
Frage kommen, sind spharische Materialien mit einem 
Durchmesser im Bereich von etwa 0,05-50 u.m bevor- 
zugt. 

Geeignete spharische Teilchen sind insbesondere an- 
organische Materialien, wie z. B. Si02, Ti02 und Z1O2. 
Spharische Teilchen auf Basis von Si02 in einem Teil- 
chengroflenbereich von etwa 3 — 15u.m sind z. B. als 
Materialien fur die Hochdruckflussigkeitschromatogra- 
phie bekannt und werden z. B. als LiChrospher ® von 
der E. Merck, Darmstadt vertrieben. 

Besonders bevorzugt werden jedoch noch feinteilige- 
re Materialien eingesetzt, insbesondere Materialien mit 
einer TeilchengroBe im Bereich von etwa 0,05—1 urn 
Vorzugsweise werden solche Teilchen in monodisperser 
Form, d. h. mit einer moglichst einheitlichen Teilchen- 
groBe eingesetzt. Bekannt sind solche monodispersen 
spharischen Teilchen auf Basis von Si02, Ti02 und Z1O2. 
Monodisperses Si02 kann beispielsweise nach der DE- 
Al-36 16 133 hergesteilt werden, die entsprechenden 
Materialien auch auf Basis Ti02 und Zr02, sind jedoch 
auch als Dispersionen im Handel erhaltlich. 

Die verbesserte Deagglomeration der Substratteil- 
chen laBt sich sehr einfach sensorisch durch Aufstrei- 
chen des trockenen Substrates auf die Haut durch die 
dabei zu spiirende verbesserte Weichheit des Substrat- 
pulvers feststeilen. Oberraschenderweise zeigt es sich 
dabei, daB bereits mit sehr geringen Mengen der sphari- 
schen Materialien deutliche Verbesserungen zu erzielen 
sind. So wird bereits mit etwa 0,5 Gew.% eine deutliche 
Verbesserung erzielt. Hervorragende Ergebnisse erzielt 
man schon bei Zumischung von etwa 1,5 — 3 Gew.% des 
spharischen Materials. In der Regel setzt man daher 
Mengen von etwa 0,5 - 20 Gew.%, vorzugsweise etwa 
1 - 10 Gew.%, ein. GroBere Mengen lassen sich pro- 
blemlos mit dem Substrat mischen, es wird dabei jedoch 
in der Regel keine weitere Verbesserung der Weichheit 
erreicht. 

Wie bereits erwahnt, kann mit dem erfindungsgema- 
Ben Zusatz von spharischen Teilchen die Dispergierbar- 
keit und die Weichheit von beliebigen plattchenformi- 
gen Substraten verbessert werden. In der Regel besit- 
zen solche Substrate einen Durchmesser von etwa 
1 - 500 u,m, insbesondere etwa 5 — 200 urn, und eine Dik- 
ke von etwa 0 05 — 5 um insbesondere etwa 0,1 — 1 u,m. 
Als Materialien konnen insbesondere genannt werden: 
Plattchenformige Zeolithe wie Glimmer oder Talk, 
Glas, plattchenformiges Eisenoxid, Wismutoxychlorid, 
basisches Bleicarbonat, Bariumsulfat, metalloxidbe- 
schichteter Glimmer und Metallflocken. 

Zur Herstellung der erfindungsgemaBen Mischungen 
wird eine Dispersion des plattchenformigen Substrats 
mit einer Dispersion des spharischen Materials gut ver- 
mischt und es wird dann die Feststoffmischung durch 
Filtration, ggf. Waschen und anschlieBendes Trocknen 
gewonnen. Von entscheidender Bedeutung ist dabei, 
daB die Ausgangsmaterialien in gut dispergierter Form 
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vorliegen. Dazu kann es vorteilhaft sein, die erfindungs- 
gemaBe Zumischung von spharischen Teilchen unmit- 
teibar an die Herstellung des jeweiligen plattchenformi- 
gen Substrats anzuschlieBen solange dieses noch in di- 
spergierter Form vorliegt. 

Ein bereits in trockener und daher bereits agglome- 
rierter Form vorliegendes Substrat kann jedoch z. B. 
durch Einruhren in ein Dispergiermittei und durch eine 
Ultraschallbehandlung sehr gut dispergiert werden. 
Vorzugsweise wird eine solche Behandlung fur eine Zeit 
von etwa 1-15 min durchgefuhrt und vorzugsweise 
schon in Gegenwart der spharischen Teilchen. 

Die Art des Dispergiermittels ist an sich unkritisch. 
Vorzugsweise wird Wasser oder ein mit Wasser misch- 
bares Ldsungsmittel verwendet, wobei man sich von 
Fall zu Fall auch danach richtet, in welchem Dispergier- 
mittei die spharischen Teilchen vorliegen. Kaufliche mo- 
nodisperse SiCh-, TiC>2- oder ZrC>2-Teilchen sind haufig 
in Ethylenglykol dispergiert Andere Alkohole, wie z. B. 
Glycerin, Propanol oder Butanol, konnen jedoch mit 
gleich gutem Effekt eingesetzt werden. 

Die Konzentration des plattchenformigen Substrats 
und des spharischen Materials in der Dispersion ist nur 
von untergeordneter Bedeutung fur das Erreichen des 
erfindungsgemaBen Effekts. Vorwiegend aus Wirt- 
schaftlichkeitserwagungen wird man die Feststoffkon- 
zentration im Bereich von etwa 1-50 Gew.% einstel- 
len. 

AuBer mit den spharischen Teilchen kann das platt- 
chenfdrmige Substrat selbstverstandlich mit weiteren 
Stoffen gemischt oder beschichtet werden. So kbnnen 
beispielsweise Farbpigmente zugemischt werden oder 
das Substrat kann mit farblosen oder farbigen Metall- 
oxiden beschichtet werden. Durch solche weitere Zusat- 
ze bzw. Behandlungsverfahren, die alle an sich bekannt 
sind, wird die Weichheit und das Dispergierverhaiten 
des Substrats in der Regel nicht negativ beeinfluBt 

Nach Beendigung des Mischvorgangs wird das platt- 
chenfdrmige Substrat aus der Dispersion auf ubliche 
Weise abgetrennt, z. B. durch Filtration, wird ggf. noch 
gewaschen und getrocknet und ist dann unmittelbar ein- 
satzbereit Gegebenenfalls kann die Pigmentmischung 
auch gegluht werden, ohne daB der Effekt darunter lei- 
det. 

Die Mischungen sind vielfaltig sowohl in technischen 
als auch kosmetischen Formuiierungen wie z. B. Druck- 
farben, Kunststoffmischungen, Hautpuder und ahnli- 
chem einsetzbar. 

Beispiel 1 

50 ml einer 10°/oigen Dispersion von Iriodin® 504 
(plattchenformiges Periglanzpigment auf Basis Glim- 
mer/Fe203 der E. Merck, Darmstadt) in Ethylenglykol 
werden etwa 5 min mit Ultraschall behandelt und unter 
weiterer Beschallung innerhalb von 10 min mit 50 ml 
einer 10%igen Dispersion von monodispersem Si02 ei- 
ner Teilchengrdfle von etwa 300 nm versetzt Nach wei- 
teren 5 min Ultraschallbehandlung wird das Produkt 
abfiltriert und 2 h bei 100°C getrocknet Man erhalt ein 
Pigment mit sehr weichem Hautfeeling. 

Beispiel 2 

Es wird analog Beispiel 1 gearbeitet, wobei jedoch als 
plattchenformiges Substrat Iriodin 225 (Periglanzpig- 
ment der E. Merck, Darmstadt, auf Basis von Glimmer/ 
Ti02) und als spharische Teilchen rnonodisperses TiC>2 
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(PI 12F des Instituto Guido Donegamii, Novara, Italien) 
eingesetzt wird. 

Beispiel 3 

5 

Analog Beispiel 1 wird Iriodin « 225 mit monodisper- 
sem Si02 einer TeilchengroBe von 200-250 nm umge- 
setzt. 

io Beispiel 4 

Zu einer Suspension von 10 g Iriodin ® 100 (silberfar- 
benes Periglanzpigment auf Basis Glimmer/TiC>2 der E. 
Merck, Darmstadt) in 200 ml Wasser werden innerhalb 

15 von 50 min 200 ml einer wasserigen Suspension von 
4,75 g LiChrospher ® (poroses spharisches Kieselgel mit 
einer mittleren TeilchengroBe von 5 \im) gegeben, wo- 
bei mit Hilfe von NaOH der pH-Wert bei 8 gehalten 
wird. Nach 2,5stundigem Nachruhren wird abfiltriert, 

20 gewaschen und getrocknet 

Beispiel 5 

Analog Beispiel 4 wird Glimmer einer TeilchengroBe 
25 von 1 - 50 u.m mit LiChrospher ® umgesetzt 

Beispiel 6 

210 ml einer Suspension von monodispersem S1O2 ei- 

30 ner TeilchengroBe von 475 nm mit einem Gehalt von 
2,35 g Si0 2 / 100 ml in einem Wasser/Ethanol/NFb-Ge- 
misch (32,2 : 64,2 : 3,6-Gewichtsteile) werden mit 290 ml 
Wasser, 3 Tropfen eines Tensids und 0,33 g Gelatine 
versetzt und 15 min bei Raumtemperatur geriihrt Nach 

35 30miniitiger Behandlung mit Ultraschall wird die Sus- 
pension innerhalb einer halben Stunde zu einer Suspen- 
sion von 50 g Iriodin ® 219 (Periglanzpigment auf Basis 
Glimmer/Ti02 der E. Merck, Darmstadt) in 500 ml Was- 
ser gegeben. Danach wird mit I0%iger wasseriger Salz- 

40 saure auf pH 6 eingestellt und es wird eine Losung von 
8,67 g CrCb x 6 H2O in 500 ml Wasser innerhalb von 50 
min zudosiert, wobei der pH-Wert mit 5%iger wasseri- 
ger Natronlauge bei 6,0 gehalten wird. Danach filtriert 
man das Produkt ab, wascht mit Wasser chloridfrei, 

45 trocknet und gluht bei 900°C. Sowohl das getrocknete 
als auch das gegluhte Pigment zeichnen sich durch ihre 
hohe Weichheit aus. 

Beispiel 7 

50 

Man arbeitet analog Beispiel 6, setzt jedoch anstelle 
von CrCh x 6 H 2 0 7 g AICI3 x 6 H2O ein. 

Beispiel 8 

55 

Eine Suspension von 5 g Iriodin ® 504 in 40,5 ml Ethy- 
lenglykol wird 5 min mit Ultraschall behandelt und dann 
unter Ruhren mit 25,2 ml einer Suspension von mono- 
dispersem SiC>2 einer TeilchengroBe von 475 nm in Et- 
60 hylenglykol (SiCh-Gehalt: 12 g/l) versetzt. Nach erneu- 
ter Ultraschallbehandlung wird das Produkt abgetrennt 
und bei 1 1 0° C getrocknet 

Beispiel 9 

65 

Eine Suspension von 5 g Iriodin ® 504 in 22,5 ml Gly- 
cerin und 22,5 ml Isopropanol wird analog Beispiel 8 mit 
4,8 ml monodispersem SiC>2 in Glycerin (TeilchengroBe 
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475 nm; SiCh-Gehalt 62.5 g/l) behandelt. 

Beispiel 10 

Eine Suspension von 5 g Iriodin ® 504 in 45 g n-Buta- 5 
nol wird analog Beispiel 8 mit 9 ml monodispersem S1O2 
in n-Butanol (Teilchengrdfle 475 nm; SiCh-Gehalt 
33,3 g/l) behandelt. 

Beispiel 1 1 10 

Eine Suspension von 5 g Iriodin ® 504 in 45 ml Wasser 
wird analog Beispiel 8 mit 14,4 ml monodispersem SiCh 
in Wasser (TeilchengroBe 475 nm; Si02-Gehalt 20,8 g/l) 
behandelt 15 
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halten sind. 

5. Verfahren zur Herstellung von deagglomerierten 
und gut dispergierbaren plattchenformigen Sub- 
straten mit hohem Weichheitsgrad, dadurch ge- 
kennzeichriet, daB man eine 'Suspension eines platt- 
chenformigen Substrats mit einer Suspension spha- 
rischer Teilchen mit im Vergleich zum plattchen- 
formigen Substrat kieinem Durchmesser vermischt 
und daraus das Substrat durch Abfiltrieren und 
Trocknen und gegebenenfalls Gluhen gewinnt. 

6. Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die vermischte Suspension mit Ultra- 
schall behandelt wird. 

7. Verwendung eines Substrats nach Anspruch 1 in 
technischen oder kosmetischen Formulierungen. 



Beispiel 12 

Man arbeitet analog Beispiel 1 1, setzt jedoch 5 g Irio- 
din ® 225 ein. 20 

Beispiel 13 



Man arbeitet analog Beispiel 10, setzt jedoch 5 g Irio- 
din ® 225 ein. 25 

Beispiel 14 

Man arbeitet analog Beispiel 9, setzt jedoch 5 g Irio- 
din® 225 ein. 30 



Beispiel 15 

Man arbeitet analog Beispiel 8, setzt jedoch 5 g Irio- 
din ® 225 ein. 35 



Beispiel 16 

lOOg Glimmer einer Teilchengrofie von etwa 
10-50 |xm werden nach dem Verfahren der DE-PS 40 
20 09 566 unter Verwendung von 250 ml wasseriger 
TiCU-Ldsung (336 g TiCU/l) mit Ti02 beschichtet Nach 
Abkiihlen der Suspension auf 30° C gibt man innerhalb 
einer Stunde bei einem pH-Wert von 4,0 235,3 ml einer 
Suspension von monodispersem Si02 (TeilchengroBe 45 
340-400 nm; SiCb-Gehalt 231 g/l) in einem Wasser/Et- 
hanol/Nhh-Gemisch (32,2 : 64,2 : 3,6 Gewichtsteilen) zu. 
riihrt noch 1 5 min nach, trennt das Produkt ab, wascht es 
mit Wasser chloridfrei, trocknet und gliiht 30 min bei 
800° C 50 

Patentanspriiche 



1. Deagglomerierte und gut dispergierbare platt- 
chenfdrmige Substrate mit hohem Weichheitsgrad, 55 
gekennzeichnet durch einen Gehalt von minde- 
stens 0,5 Gew.% spharischen Teilchen mit im Ver- 
gleich zum plattchenformigen Substrat kieinem 
Durchmesser. 

2. Substrat nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 60 
net, daB die spharischen Teilchen einen Durchmes- 
ser im Bereich von 0,05-50 u.m besitzen. 

3. Substrat nach Anspruch 2, dadurch gekennzeich- 
net, daB die spharischen Teilchen eine enge Teil- 
chengroflenverteilung besitzen. 65 

4. Substrat nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
net, dafl monodisperse SiC>2- und/oder TiC>2-Teil- 
chen einer GroBe im Bereich von 0,05—1,0 \im ent- 



